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PatentansprQche 



1 . Verfahren zur Reinigung und KQhIung eines Dialkylesters A) einer aromatischen 
Dicarbonsaure enthaltenden Gasstromes. dadurch gekennzeichnet, dass man in 
einer 1. Stufe den Gasstrom mit einer aliphatischen Dihydroxyverbindung B) bei 
einer Temperatur kleiner/gleich des Schmelzpunktes des Dialkylesters A) behan- 
delt und in mihdestens einer 2. Stufe den Gasstrom mit einer aliphatischen Di- 
hydroxyverbindung B) oberhalb des Schmelzpunktes der Dihydroxyverbindung 
B) behandelt. 

2 Verfahren nach Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet. dass man als Dialkylester 
A) Ester der Terephthalsiure, Isophthalsaure. 2.6-Naphthalindicarbonsaure oder 
deren Mischungen einsetzt. 

15 3 Verfahren nach den AnsprQchen 1 oder 2. dadurch gekennzeichnet, dass man 
Dialkylester A) einsetzt. welche Alkylreste mit 1 bis 4 C-Atomen aufweisen. 
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Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet. dass man als 
Gasstrom einen beladenen Inertgasstrom reinigt und kQhIt. 

Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 4. dadurch gekennzeichnet. dass man als 
Dihydroxyverbindung B) Diole mit 2 bis 6 C-Atomen einsetzt. 

Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 5. dadurch gekennzeichnet. dass man als 
Dihydroxyverbindung B) 1,4-Butandiol einsetzt. 

Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 6. dadurch gekennzeichnet. dass man als 
Dialkylester A) Dimethylterephthalat einsetzt. 

Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 7. dadurch gekennzeichnet. dass in der 
ereten Stufe die Dihydroxyverbindung B) eine Temperatur kleiner/gleich 140°C 
aufweist und in der zweiten Stufe eine Temperatur von 20 bis BOX aufweist. 

Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der Sat- 
tigungsgrad [%] des Gasstroms bezugllch des Dialkylesters kleiner/gleich 50 % 
betragt. ' 

Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 9. dadurch gekennzeichnet. dass der 
Gasstrom. nach Reinigung und KQhIung weniger als 20 Gew.-ppm des aromati- 
schen Dialkylesters A) enthalt. 



123/2004 Sch/FH 19.03.2004 
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Ktlhlung und Reinigung von Gasstrbmen 



Beschreibung 



Die Erfindung betrifft ein verbessertes Verfaifiren zur Reinigung und Kuhlung eines 
Diaikylesters A) einer aromatischen CarbonsSure enthaltenden Gasstromes. 

Aromatische Dialkylester sind technisch bedeutende Ausgangsstoffe, beispielsweise 
zur Herstellung von Polyestem jegliclier Art. 

■ 

Insbesondere Dimethylterephthalat (DMT) 1st ein wichtiges Zwischenprodukt zur Her- 
stellung verschiedener. technisch bedeutsamer Polyester wie z.B. Polyethylente- 
rephthalat (PET) und Polybutylenterephthalat (PBT). DMT wird hieizu in geschmol- 
zener Form mit den entsprechenden Alkoholen Ethylengiykol und 1 .4-Butandiol kataly- 
tisch umgesetzt und die so gewonnenen monomeren Zwischenstufen anschlieUend 
durch Polykondensation in die Polyester QberfQhrt (Ullmann's Encyclopedia of Industn- 
al Chemistry, 6* edition, 2000 Electronic Release. Wiley-VCH, Weinheim 2000). 

Diese Dialkylester hydrolysieren bei Wasserkontakt sehr schneli. es bildet sich 
(Gleichgewichtsreaktion) die entsprechende Saure. die die Produktqualltat des Poly- 
esters negativ beeinflusst. Die Lagerung von DMT erfolgt in der Regel in geschmol- 
zener Form bei Temperaturen von 165-C - 170»C in inerter Atmosphare (Stickstoff). 
damit eine Oxidation Oder Hydrolyse des DMT verhindert wird und die Dosierung bei 
der Umesterung erielchtert wirt. Aus der Tanklagerung werden bei kontinuieriicher 
Stickstoffnachspeisung somit DMT-beladene. heiBe Gasstrdme freigesetzt. 

Diese Gasstreme entstehen im weiteren Polykondensationsprozess auch ais Abgas- 
strOme aus den Polykondensationsreaktoren und Verestemngsstufen sowie Vorkon- 
densationsstuf en . 

DMT neigt bei der AbkOhlung zur Desubiimatlon aus der Gasphase. Dieses kann zur 
Bildung von fasten DMT-PartikeIn fQhren. die die Reinigung und KUhlung DMT-be- 
ladener GasstrOme erheblich erschweren. Werden die festen DMT-Partikel nicht abge- 
schieden. kSnnen die zuiassigen Emissionsgrenzwerte beziiglich DMT Qberschrrtten 

werden. 

Aus der Ueratur sind verschiedene Verfahren bekannt. die die Abscheidung von DMT 
aus Gasstromen durch Kontakt mit einer FIQssigkeit beschreiben. 

in DD-A 160829 wird die Gaswasche von DMT-haltigen Gasstremen aus einem PBT- 
Reaktor mit 1 ,4-Butandiol beschrieben. DMT wird hier durch das leichtsiedende Reak- 
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tionsnebenprodukt Methanol ausgestrippt, das destillativ abgetrennt wird. In einer 
Absorptionskolonne wird DMT durch 1 .4-Butandiol als Schleppmittel mit einer 
Zulauftemperatur von 1 00 - 1 SOX vom Methanol-Tragergasstrom abgetrennt und in 
die Reaktionszone zurQckgefQhrt. Eine gleichzeitige GaskOhlung wird nicht 
5 t)escliriet)en. 

Die Entfernung von DMT-Dampfen und DMT-Partikel aus einer Tanklagerung von 
geschmolzenem DMT mit Hilfe von Wasser in einer Gleichstromapparatur wird in 
US 5749944 beschrieben. In einem einbautenlosen Apparat wird DMT durch VerdO- 
sung von Wasser mit 10 - 32''C abgeschieden sowie der Tragergasstrom gleichzeitig 
1 0 abgekUhlt. Als vorteilhaft wird hierbei der Verzicht auf niedrigsiedende organische 
Losungsmittel (z.B. Methanol) beschrieben. so dass Qber den Reingasstrom keine 
zusatzlichen Emissibnen des Waschmittels auftreten. Nachteiiig erweist sich, das 
durch die starke AbkQhIung am Apparateausgang ein nebelndes Gas-FIQssig-Gemisch 
mit festen DMT-Partikeln austritt, das eine weitere Trenneinheit zur Abscheidung der 
5 DMT-Partikel erforderlich macht. Durch den Kontakt mit Wasser besteht keine RQck- 
fuhrmoglichkeit von DMT in den Syntheseprozess. Der Abwasserstrom muss der Ent- 
sorgung zugefQhrt werden. Zudem ist eine besondere Schutzeinrichtung erforderlich, 
die eine RQckstrtimung des Wassers Qber die Rohgasleitung in die DMT-Lagerung 
verhindert. 

20 

In DD-A 145540 wird die Abscheidung und RQckgewinnung von DMT bei der PET- 
Herstellung in einem mit Glykolverschluss versehenen DMT-Sublimatabscheider bean- 
sprucht Die DMT beladenen Gasstrome entstammen dem Zwischenlagem hzw. Auf- 
schmelzen von DMT. Im Sublimatabscheider v«rd in der mittleren von 3 Kammem das 
25 DMT-haltige Gas mit Frischglykol mit einer Temperatur von 70 - 120''C im Gleichstrom 
gefuhrt und durch Oberdruck mit Inertgas Ober einen Glykolverschluss (20 - 160»C) 
hieraus in eine Austrittskammer des Gases gedrOckt. Das im Glykol gelOste DMT kann 
somit in die PET-Synthese zurQckgefQhrt werden. Eine zusStzliche GaskQhIung wird in 
diesem Verfahren nicht erwahnt. . 



30 



Nachteiiig erweist sich der MitriB von DMT-Glykol LSsungen, die meist einen nachge- 
schalteten Abscheidebehaiter erfordem. 

Die Wasche von DMT beladenen Gasstrdmen aus der DMT-Synthese in einem Ge- 
35 genstromapparat mit Methanol wird in CS 134835 beschrieben. Das DMT kann nach 
einer Fest-FIQssig-Trennung in den Prozess zurQckgefQhrt werden. Durch die Le.cht- 
flQchtigkeit des Methanols ist ein zweiter Trennapparat notwendig. in dem durch eine 
Gaswasche mit Wasser das Methanol aus dem Reingasstrom abgetrennt wird. Die 
vorliegenden Temperaturen werden nicht nSher beschrieben. Eine DMT-Wasche mit 
40 . Methanol wird ebenfalls in der EP-A 0741 124 beansprucht 
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Zur RQckgewinnung des DMT aus GasstrSmen kOnnen zudem Xylol (DE-A 2105017) 
sowie flQssiges DMT (US 3227743) eingesetzt werden. 

Ein Verfahren zur gleichzeitigen Reinigung und AbkQhIung von GasstrSmen aus der 
PET-Synthese in einer zweistufigen Gegenstromwasche mit Ethylenglykol wird in 
US 6312503 beschrieben. Der heiBe Gasstrom (175°C) aus einem Polymerisationsre- 
aktor zur PET-Herstellung enthait nicht nSher spezifizierte Nebenprodukte sowie nicht 
umgesetzte Edukte, insbesondere Ethylenglykol. Acetaldehyd und Wasser. 



Es wird dazu eine zweistufige Wasche beansprucht, bei der im unteren Apparateab- 
schnitt das Gas mit AbkQhIraten kleiner 5,4'Cm' (bezogen auf die Oberflache der 
EInbauten) durch den direkten Kontakt mit einer FIQssigkeit abgekQhIt wird. Mit der 
gleichen Flussigkeit werden im oberen Apparateabschnitt dagegen bei geringeren 
1 5 Temperaturen die Fremdstoffe aus dem Inertgasstrom ausgewaschen. 

Nachteilig an diesem Verfahren ist. dass nur eine KQhIung des Gasstromes erfolgt und 
im Apparat eine Nebelbildung auttritt wegen der sehr hohen AbkQhIrate und da das 
untere Segment zum Quenchen AbkQhIen) eingesetzt wird. 



In DE-A 103 164 66.9 wird eine zweistufige Fahrwelse vorgeschlagen, bei der die 1. 
Stufe oberhalb des Schmelzpunktes des Dialkylesters ausgefQhrt wird. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, ein verbessertes Verfahren zur 
25 KQhIung und Reinigung von eines Dialkylesters A) einer aromatlschen Dicarbonsaure 
enthaltenden Gasstromes zur VerfOgung zu stellen. wetohes dadurch gekennzeichnet 
ist dass man in einer 1. Stufe den Gasstrom mit einer aliphatischen Dihydroxyverbin- 
dung B) bei einer Temperatur kleiner/gleich des Schmelzpunktes des Dialkylesters A) 
behandelt und in mindestens einer 2. Stufe den Gasstrom mit einer aliphatischen 
30 Dihydroxyverbindung B) oberhalb des Schmelzpunktes der DIhydroxyverbindung B) 
behandelt. 

Bevorzugte AusfQhrungsfomien sind den UnteransprOchen zu entnehmen. 
35 Oberraschendenweise fQhrt die erfindungsgemSBe Verfahrensweise 

- ekologisch und ijezuglich Investitionskosten zu einer besseren Bilanz. 
Weiterhin wird 

40 - der Verlust der aromatischen Dialkylester minimiert, 
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- ^ der Energiebedarf f Qr die untere Wasclistuf e minimiert und gleiclizeitig der 

Wasclimittelaustrag Ober die Gasphase von der unteren in die obere Waschstufe 
reduziert. 

5 . ; „ ' 

der Gasstrom mOglichst efflzient gereinigt (Gehalt an Ester so genng wie mog- 
licli). 

der Ausgangsstoff Ester wieder in die Synthese zurUckgefQhrt. d.h. die Raum- 
10 Zeit-Ausbeute ist erhdht, 

die Desublimation In der Vorriclitung wird verhindert und der TrSgergasstrom 
gleiclizeitig oline Nebelbildung abgelcQhlt, 
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die Diole weisen zudem eine hohe Loslichkeit fOr die Ester auf, so dass l^ein 
Feststoffausfall eintritt und ein Kreislaufbetrieb des Losungsmitteis ennOgliciit 

wird. 



Unter den Dialkyiestem A) werden solche Verbindungen verstanden, welche aus einer 
20 aromatischen DicarbonsSure mit alipiiatisctien Esterresten aufgebaut sind. 

Als bevorzugte Dicarbonsauren sind 2.6-Naphthalindicarbonsaure, TerephthalsSure 
und Isophthaisaure oder deren Mischungen zu nennen. Bis zu 30 mol-%. vorzugsweise 
nicht mehr als 10 mol-% der aromatischen Dicarbonsauren IcOnnen durch aliphatische 
25 Oder cycloaliphatische Dicarbonsauren wie Adipinsaure, Azelainsaure. Sebacinsaure. 
Dodecandisauren und CyclohexandicarbonsSuren ersetzt werden. 

• * 

Bevorzugt werden Mischungen aus 5 bis 100 mol-% Isophthaisaure und 0 bis 
95 mol-% Terephthalsaure. insbesondere Mischungen von etwa 80 % Terephthalsaure 
30 mit 20 % Isophthaisaure bis etwa aquivalente Mischungen dieser beiden Sauren 
venwendet. 

Als ganz besonders bevorzugte DicarbonsSure sei Terephthalsaure genannt. 

Bevorzugte Alkylreste weisen 1 bis 4 C-Atome. insbesondere 1 bis 2 C-Atome auf. 
Bevorzugte Dialkylester sind solche. die sich von 2,6-Naphthalindicarbonsaure. 
Terephthalsaure und Isophthaisaure oder deren Mischungen ableiten. wobei die Di- 
methylester bevorzugt sind. 

40 Insbesondere bevorzugt ist Dimethylterephthalat (DMT), 
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Ms aliphatische Dihydroxyverbindung B) setzt man vorzugsweise Diole mit 2 bis 6 
Kohienstoffatomen ein. insbesondere 1 .2-Ethandiol, 1 ,3-Propandiol. 1 ,2-Butandiol. 
1 ,6-Hexandiol. 1 .4-Hexandiol, 1 ,4-Butandiol. l.4-Cyclohexandiol, 1 .4-Cyclohexandime. 
5 thylanol und Neopentylglykoi Oder deren iVIischungen. wobei 1 .4-Butandiol besonders 
bevorzugt ist. 

Nachstehend sei das erfindungsgemSBe Verfahren am Beisplel der Reinigung und 
KQhlung eines DMT-haltigen Gasstromes eriautert. Es sei jedocii betont. dass es fur 
1 0 die Reinigung und Kiihlung von Gasstromen venwendet vverden kann. welclie andere 
Dialkylester von atomaBsciien DicarbonsSuren entlialten. 

Bei der Tanklagerung wird DMT im allgemeinen in geschmolzenen Zustand bei Tem- 
peraturen von 140 bis 286°C. vorzugsweise 165 bis 170°C gehalten und mit trockenem 
15 Gasstrom. vorzugsweise Inertgasstrom, insbesondere Stickstoffstrom Qberiagert. 

Dutch vorzugsweise kontinuierliche Verdrangung des Inertgasstromes (wegen Tankbe- 
fQllung) entsteht ein DWIT-beladener Gasstrom. Ein soicher Gasstrom entsteht auch als 
sog Abgasstrom nach der Vor- bzw. Nachkondensation der Polyester, welcher in 
20 entsprechendenweise nach dem erfindungsgemaaen Verfahren gereinigt und gekuhit 

werden kann. 

Hierzu wird der DWIT-haftige Gasstrom In einer 1 . Stufe mit den voistehenden Di- 
hydroxyverbindungen 8) bei Temperaturen kleiner/gleich des Schmelzpunktes des 
26 Dialkylesters A) behandelt. . 

FQr DMT betrSgt der Schmelzpunkt 140»C. die Temperaturen des Gasstromes betra- 
gen in der Regel von 140 bis 286'C. vorzugsvtfeise von 150 bis 170'C. 

30 Als Vorrichtungen sind allgemein solche geeignet. welche sowohl im Gleichstrpm als 
auch im Gegenstrom den Gasstrom In Kontakt bringen kennen. Das sind insbesondere 
Rieselfilmapparate. FUllk6rper. Packungskolonnen, Apparate mit disperser flQssiger 
und kontinuierlicher Gasphase/SprOhapparate. Apparate mit Gas und kontinu>erlicher 
FIQssigphase wie Blasensaulen oder Bodenkolonnen. 

Zur VergrSliemhg der Kontaktflache zwischen den Phasen ist der entsprechende 
Apparat mit Einbauten wie B6den. Fiillkorper. strukturierten Packungen sowie andere. 
dem Stand der Technik entsprechenden trennwirksamen Kolonneneinbauten ausges- 
tattet. Der Apparat kann auch einbautenlos mit einer Verdusung der FlUssigkert ausge- 
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fQhrt werden. Die Komponente B) wird Qber herkemmliche Verteileinrichtungen oder 
DQsen in den Gasstrom eingebracht. 

Der Gas-Volumenstrom bei der Tanklagemng betragt Qblicherweise von 5 bis 75 mVh. 
5 vorzugsweise von 25 bis 50 m 

Der Anteil des DMT im Gasstrom 1st durch den jeweiligen sattigungsdampfdruck im 
entsprechenden Inertgasstrom begrenzt. DIeser betrSgt in Na maximal 23 Gew.-%. die 
Reinigung ist effekHv mftglich bis zu einer Konzentration von 0.0001 Gew.-ppm PMT 
D im N2-Strom. Obllchenweise betragt die Konzentration d&s DMT von 0,001 bis 
16 Gew.-ppm, im Nz-Strom. 

Bezogen auf den oben genannten temperaturabhangigen Sattigungsdampfdruck im 
entsprechenden Inertgasstrom z.B. N2 von 23 Gew.-%. ist es vorteilhaft, das erfin- 
5 dungsgemaBe Verfahren bei einem Sattigungsgrad [%] des Gasstromes von klei- 
ner/gleich 50 %. vorzugsweise kleiner/gleich 40 % durchzufQhren. 

Der Sattigungsgrad des Gasstromes ist ein Ma& fOr die Konzentration des DMJ's in 
der Gasphase und ist definiert durch 

Partialdruck DMT mno^ 
sattigungsgrad [%] = sattigimgsdampfdruck DMT '^"^ ^° 

£: Ma& fOr Konzentration DMT in der Gasphase 
(siehe Baehr. H.D., .Thermodynamik", 8. Aufiage. Berlin u.a., Springer 1992; S. 212 ff). 

Komponente B) wird gemaB des erfindungsgemaiien Verfahrens gleichzeitig oder 
anschlieBend z.B. Qber Verteilungsvorrlchtungen z.B. DQsen oder bei Gegenstrom- 
fahrweise voizugsweise am Ende der 1 . Stufe zugegeben. 

30 Die Temperatur in der 1 . Stufe der Komponente B) wird durch den Schmelzpunkt der 
Komponente A) nach unten begrenzt. Fur eine Fahnweise mit DMT als Ester betragt 
dieser kleiner/gleich MOX. vorzugsweise 14d-50-C. und insbesondere 136-60°C. 
sowie ganz besonders bevorzugt 1 24-1 1 0'C. 

35 Der obere Wert der Temperatur wird durch den Siedepunkt des jeweite eingesetzten 
Diols begrenzt. FOr 1 .4-Butandiol liegt die Temperatur der Reinlgungsstufe vorzugs- 
weise unterhalb 237»C. bevorzugt unterhalb 227X. FOr den Fall, dass Ethylenglykol 
als Waschmittei eingesetzt wird. betrSgt die Temperatur unterhalb 198«C. vorzugs- 
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welse 190°C, bei Propandiol sind Temperaturen von untertialb 213*'C, vorzugsweise 
200°C empfehlenswert. 

Zur VerfahrensausfOhrung kSnnen sowohl z.B. reines 1 .4-Butandiol als auch mit DMT 
beladenes 1 ,4-Butandiol eingesetzt werden. Das 1 .4-Butandiol Icann sowohl im ein- 
fachen Durchgang sowie in Kreislaufbetrieb mit Rezirl^ulation mit dem Gas in Kontalct 
gebracht werden. Gas- und FIQssigphase l<6nnen an jeder. dem oben beschriebenen 
Prinzip entsprechende Stelle im Apparat aufgegeben werden. Das Verfahrensprinzip 
l^ann gleichzeitig auf eine 3- und mehrstirfige Betriebsweise ausgedehnt werden. 

Der Druck In der1. Stufe betrSgt in der Regel von 1013 mbar (Umgebungsdruck. 
Normaldruck) bis 11 13 mbar, vorzugsweise von 1013 bis 1083 mbar (fQr die Tank- 
lagerung). 

15 In der 1 . Stufe wird erfindungsgemaS durch die Behandlung DMT aus der Gasphase in 
das flQssige Waschmittel (Dihydroxyverbindung) QberfQhrt. 

Bei Austritt aus der 1 . Stufe enthSIt der Gasstrom 0.01 bis 1000 Gew.-ppm DMT. vor- 
zugsweise von 1 bis 50 Gew.-ppm DMT. 
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Der Flusslgkeitsstrom der Dihydroxyverbindung B) enthait bei Austritt aus der 1. Stufe 
0.01 Gew.-ppm bis 59 Gew.-%, vorzugsweise von 0,1 Gew.-ppm bis 10 Gew.-% DMT. 

Beim erfindungsgemaRen Verfahren wird in einer 2. Stufe der Gasstrom mit einer 
25 aliphatischen Dihydroxyverbindung B) gekOhlt. wobei es vi/esentlich ist, dass in dieser 
Stufe oberhalb des Schmelzpunktes der Komponente B) gearbeitet wird. Die Tempera- 
tur betragt entsprechend fOr 1 ,4-Butandiol groBer 19'C, vorzugsweise von 20 bis 80»C 
und insbesondere von 50 bis 70»C. bei Ethylenglykol und Propandiol betragen die 
Schmelzpunkte -10»C bzw. -32-C. so dass eine Arbeitsweise bei den o.g. Tempera- 
30 turbereichen ebenso empfohlen wird. 

Die hierfOr geeigneten Vorrichtungen bzw. deren Einbauten entsprechen den AusfOh- 
rungen bei Stufe 1 . 

35 Dies gilt auch fQr den Dmck. 

Die Temperaturparameter des erfindungsgemalien Verfahrens sind so gestaltet. dass 
der tatsachiiche DMT-Partialdmck (Gehalt in der Gasphase) den Partialdnick der be- 
ginnenden Desublimation nicht Qberschreitet. 

40 
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Bei Austritl aus der zweiten Zone (welche auch in mehrere Zonen aufteilbar sein kann) 
weist der Gasstrom einen DMT-Gehalt von 0.001 bis 16 Gew.-ppm, vorzugsweise von 
0,01 bis 1 Gew.-ppm auf. 

Im folgenden sei eine besonders bevorzugte AusfOhaingsfonr) (s. Abbildung) des 
erfindungsgemaBen Verfalirens naher eriautert: 

• 

In einem Tanklager (1) wind DMT in geschmolzenem Zustand gehalten und zur Ver- 
meidung von Oxidation und Wasseiltontakt mit trocknem Inertgas (2) (z.B. Stickstoff) 
Uberlagert Durch kontinuierliche VerdrSngung des Inertgases (z.B. bei TankbefQIIung) 
wird ein DMT-beladener Gasstrom (3) Ober eine beiieizte Gasleitung sowie einen 
beheizten Gaseinlass (4) auf eine Absorptionskolonne (5) gegeben. Im unteren Kolon- 
nenabschnitt (6) der mit trennw/irksamen Einbauten gefOIlt 1st. wird dem Gasstrom Ober 
eine Verteileinrichtung (7) flQssiges 1 ,4-Butandioi mit einer Temperatur von 
50°C < T < 139°C Oe nach SatUgungsgrad) entgegengefOhrt. Hierdurch wird DMT aus 
der Gasphase in das flQssige Waschmlttei QbetfQhrt. Der FIQssigkeitsstrom (8) wird 
Ober einen Warnietauscher (9) auf die Zulauftemperatur vorgelieizt. Der Strom kann 
sowohl dem Sumpfaustrag der Kolonne (10) als Tellstrom (1 1) unter Zumischung von 
reinem 1 ,4-ButandloI (12) entnommen werden Oder als reines 1 .4-Butandiol (12) zuge- 
fQhrtwerden. • , 

Der an DMT abgereicherte Gasstrom wird einem zweiten Kolonnenabschnitt (13) zuge- 
fOhrt. der mit trennwirksamen Einbauten gefOllt Ist. und dort durch direkten Kontakt mit 
einem zweiten Waschmittelstrom (14) bei einer Temperatur von 20X < T < 140°C 
abgekQhIt wird. Der Waschmittelstrom wird Ober eine Verteileinrichtung (15) in die 
Kolonne gegeben und Ober einen Warnietauscher (16) temperiert. Als Waschmit- 
telstrom kann reines 1 .4-Butandlol (12) sowie ein RQckfuhrstrom (17) aus dem Sumpf- 
austrag (10) der Absorptionskolonne venwendet werden. Der gereinigte TrSgergas- 
strom (18) veriasst den Apparat Ober Kopf. 

Durch die oben beschriebene ProzessfQhrung wird die Desublimation von DMT im 
Apparat verhindert und der Gasstrom gleichzeitig ohne Nebelbildung abgekOhlt. Em 
feststofffreier Gasstrom wird abgegeben. Bei einer AusfQhmng in zwei getrennten 
Apparaten, emiOglicht die appartive Integration von DMT-Abtrennung und GaskQhIung 
in einer Absorptionskolonne gOnstigere Betriebs- und InvestRionskosten. 

Durch die Gaswasche mit 1 .4-Butandiol wird der Wertstoff DMT in einem prozesselge- 
nen Losungsmittel in das PBT-Verfahren zurOckgefQhrt und die Gesamtausbeute 
bezogen auf DMT verbessert Die RQckfQhmng des DMT kann ohne zusatzliche Aufar- 
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beitungsschritte direkt in den Veresterungsreaktor erfolgen, in dem DMT mit 1,4- 
Butandiol Icatalytisdi verestert wird. 

!m Vergleicli zu den bereits bekannten Absorptionsverfahren mit niedrigsiedenden 
Losungsmitteln (z.B. Metlianol). wird durch die zweistufige GaswSsche mit hochsie- 
dendem 1 ,4-Butandiol der LOsungsmitlelvertust Qber den Gasaustrag des WSschers 
reduziert. 1 ,4-Butandiol weist zudem eine hohe Loslichkeit fur DMT auf . so dass aus 
der FiQssigphase kein Feststoffausfall auflritt. Ein Krelslaufbetrieb des Ldsungsmitteis 
ist daher mSglich. Die Raum-Zeit-Ausbeute ist daher beim anschlieBenden Polykon- 
densationsverfahren zur Hersteliung von Polyestem, insbesondere Polybutylente- 
replithalat (PBT), PET Oder PTT signifikant ertiSlit. 

Beispiel 

DMT wird in einem Tanklager bei einer Temperatur von 170'C gelagert Die Gasatmo- 
sphare enthSIt 4.8 Gew.-% DMT und 95.2 Gew.-% Stickstoff. Bei der Tankentleerung 
wird typischerweise ein Gasstrom von 41 kglh abgegeben. Der Gasstrom virird auf 
einem zweistufigen Wascher mit einem Durchmesser von 200 mm gegeben und dort 
im unteren Apparateabschnitt mit 370 kg/h reinem 1 .4-Butandiol mit einer Temperatur 
von 124 "C im Gegenstrom Ober trennwirksame Einbauten gewaschen. Im oberen 
Apparateabschnitt wird das Gas durch die GegenstromfQhrung mit 125 kg/h reinem 
1 4-Buttandiol. das eine Zulauftemperatur von 60 "C besitzt. Qber trennwirksame 
Einbauten abgekuhlt. Der auf 60,15 'C abgekOhlte Relngasstrom wird mit einem 
Gehalt von kleiner 0.1 G6W.-% Butandiol und kleiner 0.2 Gew.-ppm DMT abgegeben. 
DMT-Bilanz: 99,98 % DMT-Ruckgewinnung. 

im dargestellten Anwendungsbeispiel haben Gas- und FIQssigkeit beim Obergang vom 
* unteren (heilies BD als Waschmittel) in den oberen Apparateabschnitt (kaltes BD) 
folgende Zusammensetzungen: 




Gas 



Wert 



FIQssigkeit 



DMT 24 Gew.-ppm 

1 ,4-BD 2.2 Gew.-% 
N2 97,8 Gew.-% 



DMT 2,2 Gew.-pprn 

1,4-BD 99,99 Gew.-% 
N2 14 Gew.-% 



Im dargestellten Anwendungsbeispiel hat die Gasphase beim Austritt aus dem Apparat 
folgende Zusammensetzung: 
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Gas 



Wert 
DMT 
1,4-BD 
N2 



0,2 Gew.-ppm 
0,07 Gew.-% 
99,93 Gew.-% 
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KQhIung und Reinigung von Gasstrdmen 



Zusammenfassung 



Verfahren zur Reinigung und KQIilung eines Diali^lesters A) einer aromatischen Di- 
carbonsaure enthaltenden Gasstromes. dadurch gekennzeichnet, dass man in einer 
1 Stufe den Gasstrom mit einer aliphatischen Diliydroxyverbindung B) bel einer Tern- 
peratur l^leiner/gleich des Schmelzpunktes des Diallcylesters A) behandelt und In min- 
destens einer 2. Stufe den Gasstrom mit einer aliphatischen Dihydroxyverbindung B) 
oberhalb des Schmelzpunlctes der Dihydroxyverbindung B) behandelt. 
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